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© Sulfonylaminocarbonyltriazolinone. 



© Die Erfindung betrifft neue Suifonylaminocarbonyltriazolinone der ailgemeinen Formel (I) 

O 

^.qn.-MH-rn-N^N-R 1 ( I ) 

>2 



R 3 -S0 2 -NH-CO- 



in welcher 

R 1 fur Wasserstoff, Hydroxy, Amino Oder fur einen gegebenenfalls substituierten Rest aus der Reihe Alkyl, 
Cycloalkyl, Aralkyl, Aryl, Alkoxy, Alkylamino, Diaikylamino steht, 

R2 fu r Wasserstoff, Hydroxy, Mercapto, Amino oder fur einen gegebenenfalls substituierten Rest aus der 
Reihe Alkyl, Cycloalkyl, Aralkyl, Aryl, Alkoxy, Alkylthio, Alkylamino, Diaikylamino steht, Oder 
R 1 und R 2 zusammen fur gegebenenfalls verzweigtes Alkandiyl stehen, und 

R3 fur einen gegebenenfalls substituierten Rest aus der Reihe Alkyl, Aralkyl, Aryl. Heteroaryl steht. 

sowie Salze von Verbindungen der Formel (I), ein Verfahren zu deren Herstellung und deren Verwendung 

als Pflanzenbehandlungsmittel, speziell als Herbizide und/oder Fungizide. 
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Sulfonylaminocarbonyltriazolinone 

Die Erfindung betrifft neue Sulfonylaminocarbonyltriazolinone, ein Verfahren zu ihrer Herstellung und 
ihre Verwendung als PflanzenbehandlungsmitteL 

Es ist bekannt, da/3 bestimmte substituierte Aminocarbonylimidazolidinone, wie z. 8. 1- 
lsobutylaminocarbonyl-2-imida2olidinon (Isocarbamid) herbizide Eigenschaften aufweisen (vgl. R. Wegler, 
Chemie der Pflanzenschutz-und Schadlingsbekampfungsmittel. Band 5, S. 219, Springer-Verlag, 8erlin- 
Heidelberg-New York, 1977). Die Wirkung dieser Verbindung ist jedoch nicht in alien Belangen zufriedens- 
tellend. 

Es wurden nun die neuen Sulfonylaminocarbonyl-triazolinone der allgemeinen Forme! (I), 



to 



rs 



20 



30 



50 



0 
H 

R^SO^-NH-CO-N-^N-R 1 ( I ) 

N ^R 2 



in weicher 

R" fur Wasserstoff, Hydroxy, Amino Oder fur einen gegebenenfalls substituierten Rest aus der Reihe Alkyl, 
Cycloalkyl. Aralkyf, Aryl. Alkoxy, Alkylamino. Dialkylamino steht, 

R 2 fur Wasserstoff, Hydroxy, Mercapto, Amino oder fur einen gegebenenfalls substituierten Rest aus der 
Reihe Alkyl, Cycloalkyl, Aralkyl, Aryl, Alkoxy, Alkylthio, Alkylamino, Dialkylamino steht, oder 
R' und R 2 zusammen fur gegebenenfalls verzweigtes Alkandiyl stehen, und 

R 3 fur einen gegebenenfalls substituierten Rest aus der Reihe Alkyl, Aralkyl, Aryl, Heteroaryl steht, 
sowie Salze von Verbindungen der Formel (I) gefunden. 
25 Man erhalt die neuen Sulfonylaminocarbonyltriazolinone der allgemeinen Formel (I), wenn man 
Triazolinone der allgemeinen Formel (II) 



•R 1 (II) 

l _l 2 

N ^R 2 



35 in weicher 

R' und R 2 die oben angegebenen Bedeutungen haben, 
mit Sulfonylisocyanaten der allgemeinen Formel (III) 
R 3 - SO2 - N = C = O (III) 
in welcher 

^ R 3 die oben angegebene Bedeutung hat, 

gegebenenfalls in Gegenwart eines Verdunnungsmittels umsetzt und gegebenenfalls im Anschlufl daran 

Salze nach ublichen Methoden erzeugt. 

Eine weitere mogliche Herstellungsmethode fur die Verbindungen der Formel (I) ist nachstehend 

skizziert, wobei R\ R 2 und R 3 die oben angegebenen Bedeutungen haben (Z : Chlor, Ci -C* -Alkoxy, 
^5 Benzyloxy, Phenoxy): 



R^-SCU-NH-> -4 Z-CO-N x N-R 1 -> ( I ) 

1 [ ^ - HZ 



Die neuen Sulfonylaminocarbonyltriazolinone der allgemeinen Formel (I) zeichnen sich durch starke 
herbizide und zusatzlich durch fungizide Wirksamkeit aus. 
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Uberraschenderweise zeigen die neuen Verbindungen der Formal (I) erheblich bessere herbizide 
Wirkung als das strukturell ahnliche bekannte Herbizid 1-lsobutylaminocarbonyl-2-imidazolidinon 
(Isocarbamid). 

Gegenstand der Erfindung sind vorzugsweise Verbindungen der Formel (I), in welcher 

5 R' fur Wasserstoff. Hydroxy, Amino, fur gegebenenfalls durch Fluor, Chlor, Brom, Cyano, C-C-Alkoxy. C- 
C-Alkylcarbonyl Oder C, -C-Alkoxy-carbonyl substituiertes d-Cs-Alkyl. fur gegebenenfalls durch Fluor, 
Chlor Brom und/oder C-C-Alkyl substituiertes C 3 -C s -CycloaIkyl, fur gegebenenfalls durch Fluor, Chlor. 
Brom' Cyano Nitro, C-C-Alkyl. Trifluormethyl, C-C-Alkoxy und/oder C-Ct-Alkoxycarbonyl substituiertes 
Phenyl-C-Cj-alkyl, fur gegebenenfalls durch Fluor, Chlor, Brom, Cyano, Nitro, C-C-Alkyl, Trifluormethyl, 

io C-C-Alkoxy, Fluor- und/oder Chlor-substituiertes C-C 3 -Alkoxy, C-C-Alkylthio. Fluor- und/oder Chlor- 
substituiertes C-C -Alkylthio. C,-C-Alkylsu!finyl, C-C-Alkylsulfonyl und/oder C-C-Alkoxy-carbonyl sub- 
stituiertes Phenyl, fur gegebenenfalls durch Fluor, Chlor, Cyano, C-C-Alkoxy Oder C-C-Alkoxy-carbonyl 
substituiertes C.-C 6 -Alkoxy, fur gegebenenfalls durch Fluor. Cyano, C-C-Alkoxy oder C-C-Alkoxycarbo- 
nyl substituiertes C -C-Alkylamino oder fur Di-(Ci -C-alkyl)-amino steht. 

;s R 2 fur Wasserstoff. Hvdroxy. Mercapto. Amino, fur gegebenenfalls durch Fluor, Chlor, Brom, Cyano. C-C- 
Alkoxy oder C-C-Alkoxy-carbonyl substituiertes C-C-Alkyl. fur gegebenenfalls durch Fluor. Chlor. Brom 
und/oder C-C-Alkyl substituiertes C-C-Cycloalkyl. fur gegebenenfalls durch Fluor. Chlor, Brom. Cyano. 
Nitro C-C-Alkyl. Trifluormethyl, C-C-Alkoxy und/oder Ci -C-Alkoxy-carbonyl substituiertes Phenyl-C- 
C-alkyl fur gegebenenfalls durch Fluor. Chlor. Brom. Cyano, Nitro, C-C-Alkyi. Trifluormethyl, C-C- 

20 Alkoxy Fluor- und/oder Chlor-substituiertes C, -C 3 -Alkoxy, C -C -Alkylthio. Fluor- und/oder Chlor-subst.tuier- 
tes C-C-Alkylthio, C -C-Alkyl-sulfinyl, C -C-Alkylsulfonyl und/oder C-C-Alkoxy-carbonyl substituiertes 
Phenyl fur gegebenenfalls durch Fluor, Chlor. Cyano. C-C-Alkoxy oder C-C-Alkoxy-carbonyl substituier- 
tes C-C-Alkoxy, fur gegebenenfalls durch Fluor. Chlor, Cyano, C-C-Alkoxy oder C-C-Alkoxy-carbonyl 
substituiertes Alkylthio. fur C-C-Alkylamino Oder Di-(C -C-alkyl)-amino steht, oder 

25 R' und R 2 zusammen fur gegebenenfalls verzweigtes Alkandiyl mit 3 bis 1 1 Kohlenstoffatomen stehen und 
R 3 fur die Gruppierung 

.r5 



30 



50 



55 




r4 



steht, worin 

R* und R 5 gieich oder verschieden sind und fur Wasserstoff, Fluor, Chlor, Brom, lod, Nitro, Ci-Cs-Alkyl 
3 [welches gegebenenfalls durch Fluor, Chlor, Brom, Cyano, Carboxy, C-C4-Alkoxycarbonyl, C1-C4- 
Alkylamino-carbonyl, Di-(C,-C4-alkyl)amino-carbonyl, Hydroxy, Ci-C4-Alkoxy, Formyloxy, Ci -C 4 -Alkyl-car- 
bonyloxy. Ci -C*-Alkoxy-carbonyloxy, C.-Ci-Alkylamino-carbonyloxy, C-C4 -Alkylthio. Ci-Ci-Alkylsulfinyl. 
Ct-C^-Alkylsulfonyl, Di-(Ci-C*-alkyl)-aminosulfonyl, Ca-Ce-Cycloalkyl oder Phenyl substituiert ist], fur C 2 - 
^ Ce-Alkenyl [welches gegebenenfalls durch Fluor, Chlor, Brom, Cyano, Ci -C*-Alkoxy-carbonyl, Carboxy oder 
Phenyl substituiert Ist], fur C 2 -C 6 -Alkinyt [welches gegebenenfalls durch Fluor, Chlor, Brom, Cyano, C1-C4- 
Alkoxycarbonyl, Carboxy Oder Phenyl substituiert ist], fur d -Ci-Aikoxy [welches gegebenenfalls durch 
Fluor, Chlor, Brom, Cyano, Carboxy, Ci-Ci-Alkoxy-carbonyl, C^-Alkoxy, Ci-C*-Alkylthio, Ci -C-Alkyl- 
sulfinyl Oder Ci-C4-Alkylsulfonyl substituiert ist], fur Ci -C4.-Alky.thi0 [welches gegebenenfalls durch Fluor, 
Chlor, Brom, Cyano, Carboxy. Ci -Ct-Alkoxy-carbonyl, Ci-Ci-Alkylthio, Ci-C^-Alkylsulfinyl oder C1-C4- 
Alkylsulfonyl substituiert ist], fur C 3 -C 6 -Alkenyloxy [welches gegebenenfalls durch Fluor, Chlor, Brom, 
Cyano oder Ci-Ci-Alkoxy-carbonyl substituiert ist], fur C 2 -C 6 -Alkenylthio [welches gegebenenfalls durch 
Fluor, Chlor, Brom, . Cyano, Nitro, Ci -C 3 -Alkylthio oder C, -C*-Alkoxycarbonyl substituiert ist], C 3 -C 6 - 
Alkinyloxy, C 3 -C 6 -Alkinylthio oder fur den Rest -S(0) p -R 6 stehen, wobei 
p fur die Zahlen 1 oder 2 steht und 

R 6 fur Ci-Ci-Aikyl [welches gegebenenfalls durch Fluor, Chlor, Brom, Cyano oder Ci-C4-Alkoxy-carbonyl 
substituiert ist], Ca-Cs-Alkenyl, C 3 -C 6 -Alkinyl, Ci -C4-Alkoxy, Ci-C4-Alkoxy-Ci-C4-alkylamino, Ci-C*-Alkyla- 
mino, Di-(Ci-C4-alkyl)-amino oder fur den Rest -NHOR 7 steht, wobei 

R 7 fur Ci-C l2 -Alkyl [welches gegebenenfalls durch Fluor, Chlor, Cyano, Ci-Cd-Alkoxy. Ci -C*-Alkylthio, C»- 
Ci-Alkylsulfinyl. Ci -C 4 -Alkylsulfonyl, Ci -Cu-Alkyl-carbonyl, Ci -C4-Alkoxy-carbonyl. Ci -C4-Alkylamino-carbo- 
nyl oder Di-(C, -C4-alkyl)-amino-carbonyl substituiert ist], fur Cs-Cs-Alkenyl [welches ge gebenenfalls durch 
Fluor, Chlor oder Brom substituiert ist], Ca-Cs-Alkinyl, C 3 -C s -Cycloalkyl, C 3 -C 6 -Cycloalkyl-Ci -C 2 -alkyl, 
Phenyl-Ci-C 2 -alkyl [welches gegebenenfalls durch Fluor, Chlor, Nitro, Cyano, C,-C4-Alkyl, Ct-C^-Alkoxy 



1 3 

I 
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Oder Ci-C*-A!koxy-carbonyl substituiert 1st], fur Benzhydryl Oder fur Phenyl [welches gegebenenfalls durch 
Fluor, Chlor. Nitro, Cyano, Ci-Ci-Alkyl, Trifluormethyl, Ci-Ci-Alkoxy, Ci-C2-Fluoralkoxy, Ci-Ci-Alkylthio. 
Trifluormethylthio oder Ci -C^-Alkoxy-carbonyl substituiert ist) steht, 

R 4 und/oder R 5 weiterhin fur Phenyl oder Phenoxy, fur C,-C*-Alkylcarbonylamino, Ci -Ci-Alkoxy-carbonyla- 
5 mino. Ct-Ci-Alkylamino-carbonyl-amino. Di-(Ci-C4.-aikyl)-amino-carbonylamino, oder fiir den Rest -CO-R 8 
stehen, wobei 

R 3 fur C-Cs-Alkyl. Ci-Cs-Alkoxy, C 3 -C 6 -Cycloalkoxy, C 3 -C 6 -Alkenyloxy, C» -Ci-Alkyithio, C« -C^-Aikylamino, 
C'-Ci-Alkoxyamino, Ci -Ci-Alkoxy-Ci -C-t-alkyl-amino oder Di-(Ci -d-alkyl)-amino steht [welche gegebenen- 
falls durch Fluor und/oder Chlor substituiert sind], 
?o R 1 und/oder R 5 weiterhin fur Ci-C^-Alkylsulfonyloxy. Di-(Ci^-alkyl)-aminosuifonylamino oder fur den Rest 
-CH = N-R 9 stehen, wobei 

R 9 fur gegebenenfalls durch Fluor, Chlor, Cyano, Carboxy, C>-C*-Alkoxy, Ci-d-Alkylthio, Ct -C^-Alkylsuifi- 
nyl oder Ci -C^-Alkylsulfonyl substituiertes C-Cs-Alkyl. fur gegebenenfalls durch Fluor oder Chlor substitu- 
iertes Benzyl, fur gegebenenfalls durch Fluor oder Chlor substituiertes C 3 -C 5 -Alkenyl oder C 3 -C s -Alkinyl, fur 

rs gegebenenfalls durch Fluor, Chlor, Brom, Ci-Ct-AlkyI, Ci-Ci-Alkoxy, Trifluormethyl, Trilluormethoxy oder 
Trifluormethylthio substituiertes Phenyl, fur gegebenenfalls durch Fluor und/oder Chlor substituiertes d-Cs- 
Alkoxy, Cs-Cs-Alkenoxy, C 3 -Ce-Alkinoxy oder Benzyloxy fur Amino, Ci -C*-Alkylamino, Di-(Ct -Chalky I)- 
amino, Phenylamino. Ci-Gt-Alkyi-carbonyl-amino, Ci <U-Alkoxy-carbonylamino, Ci-Ci-Alkyl-sulfonylamino 
oder fur gegebenenfalls durch Fluor, Chlor, Srom oder Methyl substituiertes Phenylsulfonylamino steht, 

20 worin weiter 
R 3 fur den Rest 



26 




steht. worin 

R' c fur Wassersioff oder Ci-C*-Alkyl steht. 

R" und R' 2 gleich oder verschieden sind und fur Wasserstoff, Fluor, Chlor, Brom, Nitro, Cyano, Ci-C*-AIkyl 
[welches gegebenenfalls durch Fluor und/oder Chlor substituiert ist], C«-C*-Alkoxy [welches gegebenenfalls 
durch Fluor und/ oder Chlor substituiert ist], Carboxy, C<-C*-Alkoxy-carbonyl, Ci -C*-Alky1suiforiyl oder Di- 
(C- -C4-alkyl)-aminosulfonyl stehen; worin weiter 
R 3 fur den Rest 




40 

steht. worin 

R' 3 und R' d gleich oder verschieden sind und fur Wasserstoff, Fluor, Chlor, Brom, Nitro, Cyano, Ci-Ct-Alkyl 
[welches gegebenenfalls durch Fluor und/oder Chlor substituiert ist] oder d-d-Alkoxy [welches gegebe- 
45 nenfalls durch Fluor und/oder Chlor substituiert ist], stehen; worin weiter 
R 2 fur den Rest 



r 15 



50 




steht. worin 

R :S und R 16 gleich oder verschieden sind und fiir Wasserstoff, Fluor, Chlor, Brom, Nitro. Cyano, Ci-C*- 
Alkyl [welches gegebenenfalls durch Fluor und/oder Chlor substituiert ist], Ci-C4-A!koxy [welches gegebe- 
nenfalls durch Fluor und/oder Chlor substituiert ist], fur Ci-C 4 -Alkylthio. Ci-Ci-Alkylsulfinyl oder C1-C4- 

4 
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Aikylsulfonyl [welche gegebenenfalls durch Fluor und/oder Chlor substituiert sind], sowie fur Di-<Ci-C*- 
afkyl)-aminosulfonyl Oder Ci -C*-Alkoxy-carbonyl stehen; worin weiter 
R 3 fur den Rest 



18 



to 



15 



steht, worin 

R' 7 und R' 8 gleich Oder verschieden sind und fur Wasserstoff, Fluor, Chlor, Brom, C,-C*-Alkyl [welches 
gegebenenfalls durch Fluor und/oder Brom substituiert ist], C,-C + -Alkoxy [welches gegebenenfalls durch 
Fluor und/oder Chlor substituiert istj. fur C.-C»-Alkylthio. C,-C*-Alkylsulfinyl oder C,-C*-Alkylsulfonyl 
[welche gegebenenfalls durch Fluor und/oder Chlor substituiert sind], oder fur Di-(C,-C*-alkyl)-am.nosulfonyl 
stehen: worin weiter 
R 3 fur den Rest 



20 



,19 



steht, worin _ 

R ig und R2 o gleich oder verschieden sind und fur Wasserstoff. Fluor, Chlor, Brom, Cyano, Nitro, d-o*- 
Alkyi [welches gegebenenfalls durch Fluor und/oder Chlor substituiert ist], C,-C*-Alkoxy [welches gegebe- 
nenfalls durch Fluor und/oder Chlor substituiert ist], C-C^AIkylthio, Ci-C*-Alkylsulfinyl oder Ci-C*- 
Alkylsulfonyi [welches gegebenenfalls durch Fluor und/oder Chlor substituiert ist], Di-(Ci -C4-alkyl)-amino- 
sulfonyl oder Ci-C*-Alkoxy-carbonyl stehen. und 
A fur Sauerstoff, Schwefel oder die Gruppierung N-Z 1 steht, wobei 

Z fur Wasserstoff, Ci-d-Alkyl [welches gegebenenfalls durch Fluor, Chlor, Brom oder Cyano substituiert 
ist], C 3 -C 6 -Cycloalky1, Benzyl, Phenyl [welches gegebenenfalls durch Fluor, Chlor, Brom oder Nitro 
substituiert ist], Ci-Ci-Alkylcarbonyl, C,-C4-Alkoxy-carbonyl oder Di-(Ci -C*-alkyl)-aminocarbonyl steht; wor- 
in weiter 
R 3 fur den Rest 



R 21 



40 




45 R2i und R 22 gleich oder verschieden sind und fur Wasserstoff, Ci-C*-Alkyi. Halogen, Ci-Ci-Alkoxycarbonyl, 
Ci-C-t-Alkoxy oder Ci-Ci-Halogenalkoxy stehen, 
Y 1 fur Schwefel oder die Gruppierung N-R 23 steht. wobei 
R23 fy r Wasserstoff oder Ci-C*-Alkyl steht; worin weiter 
R 3 fur den Rest 



55 



5 
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R26 




R25 



5 



*2« 



steht. worin 

R 24 fur Wasserstoff, C-d-Aikyl, Benzyl Oder Phenyl steht. 

R 25 fur Wasserstoff, Halogen, Cyano, Nitro, Ci-Ci-Alkyi [welches gegebenenfalls durch Fluor und/oder 
Chlor substituiert ist], Ci -C*.-Alkoxy [welches gegebenenfalls durch Fluor und/oder Chlor substituiert ist] 
Oder C'-Cd-Alkoxycarbonyl steht und 
R 26 fir Wasserstoff, Halogen oder d-Ct-Alkyl steht. 

Gegenstand der Erfindung sind weiter vorzugsweise Natrium-, Kalium-, Magnesium-, Calcium-, 
Ammonium-, C^CU-Aikyl-ammonium-, Di-(Ci -Ci-aikyO-ammonium-, Tri-(Ci-C4.-alkyl)-ammonium-, C5- Oder 
C^-Cycloaikyl-ammonium- und Di-(Ci-C2-alkyl)-benzyl-ammonium-Salze von Verbindungen der Formel (I), 
in wetcher R\ R 2 und R 3 die oben vorzugsweise angegebenen Bedeutungen haben. 

Gegenstand der Erfindung sind insbesondere Verbindungen der Formel (I), in welcher 
R' fur Wasserstoff, fur gegebenenfalls durch Fluor. Cyano, Methoxy oder Ethoxy substituiertes Ci-C4-Alkyl, 
fur Cyclopropyl, Benzyl oder Dimethylamino steht. 

R 2 fur Wasserstoff oder fur gegebenenfalls durch Fluor und/oder Chlor, Methoxy Oder Ethoxy substituiertes 
C< -C^-Alkyl steht. oder 

R" und R 2 zusammen fur Alkandiyl mit 3 bis 11 Kohlenstoffatomen stehen und 
R 3 fur die Gruppierung 



35 steht, worin 

R 4 - fur Fluor. Chlor, Brom, Methyl, Trifluormethyl, Methoxy, Difluormethoxy, Trifluormethoxy, 2-Chlor-ethoxy, 
2-Methoxy-ethoxy, Ci -C3-Alkyithio, Ci-C3-Alkylsulfinyl, Ci-C3-Alkylsulfonyl, Dimethylaminosulfonyl, Dieth- 
ylaminosulfonyl, N-Methoxy-N-methylaminosuifonyl, Phenyl, Phenoxy oder Ci -C3-Alkoxy-carbonyl steht und 
R 5 fur Wasserstoff, Fluor, Chlor oder Brom steht; worin weiter 
40 R 3 fur den Rest 



steht, worin 
50 R- c fur Wasserstoff steht, 

R M fur Fluor, Chlor, Brom, Methyl, Methoxy, Difluormethoxy, Trifluormethoxy, Ethoxy, Methoxycarbonyl, 
Ethoxy carbony I, Methylsulfonyl oder Dimethylaminosulfonyl steht und 
R 12 fur Wasserstoff steht; worin weiter 
R 3 fur den Rest 



30 





R 10 



55 
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steht, 

worin R fur Ci-C*-Alkyl steht, Oder . 
;c fur den Rest 

O 

II 

I 

CH 3 

20 

steht, 

worin R fur Ci-C^-Alkyl steht. 

Beispiele fur die erfindungsgematfen Verbindungen sind in der nachstehenden Tabelle 1 aufgefuhrt 
vgl. auch die Herstellungsbeispiele. 

25 



R 3 -SCU-NH-CO 



0 



N ^P 2 



35 



Tabelle is Beispiele flir die Verbindungen der Formal (I) 

Rl R 2 R 3 



40 



H H 




F 



45 H H 




CI 



50 
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Tabqlle 1 - Forts tzung 

pi p 2 R 3 



-(CH 2 ) n - 
H H 
H H 

20 

H H 

25 

H H 

30 

H H 

35 

H H 

40 



45 H H 



50 




0CH 3 




SCH 3 




,SC 2 H 5 




SC 3 H 7 




S0 2 CH 3 




S0 2 N(CH 3 ) 2 




S0 2 N(C 2 H 5 ) 2 




CH 3 
S0 2 -N-0CH 3 



55 
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Tabelle 1 - Fortsot2ung 

Rl R2 R 3 

H H 



H H 



H H 



H H 



H H 



<CH 2 ) 6 - 



CH 3 H 




C 6 H 5 




PC 6 H 5 





COOCHg 



COOC 2 H 5 




COOCH(CH 3 ) 2 




CF 3 




F 




F 
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TO 
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Tfthelle 1 - Forts tzung 

bi * 3 

F 

CH 2 OCH 3 H ^ 



H CH 2 OCH 3 



H CH 2 CH 2 OCH 3 



CH 3 CH 3 



CH 3 C 2 H 5 



CH 3 C 3 H 7 



CH 3 CH(CH 3 ) 2 



CH 3 C 4 H 9 





F 





F 




F 




F 




F 




,F 
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'abell 1 - Fortsetzung 



CHr 



CH 2 CH(CH 3 ) 2 




1 5 
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CH- 



C(CH 3 ) 3 




C,H 



2"5 



CH- 




3"7 



CH- 




CH(CH 3 ) 2 



CH- 




C 4 H 9 




C 2 H 5 



C,H 



2" 5 




CHF- 



CH» 
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Tab lie 1 - Forts tzung 
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Verwendet man beispielsweise 2-Fluor-phenylsulfonyl-isocyanat und 4,5-Dimethyl-2,4-dihydro-3H-1 ,2.4- 
triazol-3-on als Ausgangsstoffe, so kann der Reaktionsabiauf beim erfindungsgemaflen Verfahren durch 
folgendes Formelschema skizziert werden: 




S0 2 -N=C=0 



I — I 



CH- 



45 



50 




N ^CH 3 
0 

S0 2 -NH-CO-N-^^N-CH 3 
N ^ -CH 3 



Die beim erfindungsgemaflen Verfahren zur Herstellung von Verbindungen der Formel (!) als Ausgangs- 
55 stoffe zu verwendenden Triazolinone sind durch die Formel (II) allgemein definiert 

In Formel (II) haben R 1 und R 2 vorzugsweise bzw. insbesondere diejenigen Bedeutungen, die bereits 
oben im Zusammenhang mit der Beschreibung der erfindungsgema/ten Verbindungen der Formel (I) 
vorzugsweise bzw. als insbesondere bevorzugt fur R 1 und R 2 angegeben wurden. 
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Beispiele fur die Ausgangsstoffe der Formel (II) sind in der nachstehenden Tabelle 2 aufgefuhrt. 

O 




( II ) 



Tabelle 2: Beispiele fiir die Ausgangsstoffe der Formel 
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Tabelle 2 - Fortsetzung 
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Taball 2 - Fortsetzung 
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Die Ausgangsstoffe der Formel (I) sind bekannt und/oder kdnnen nach an sich bekannten Verfahren 
hergestellt werden (vgl. Chem. Ber. 90 (1957), 909 - 921: ibid. 98 (1965), 3025 - 3099; J. Heterocycl. Chem. 
25 15 (1978), 237 - 240; Tetrahedron 32 (1976), 2347 - 2352; Helv. Chim. Acta 63 (1980), 841 - 859; J. Chem. 
Soc. C 1967, 746 -751). 

Neu sind die Verbindungen der Formel (Ma), 



O 

KN- 



I I * - ( Ha) 

F 2 



in welcher 

R 1 und R 2 zusammen fur Alkandiyl mit 6 und mit 8 bis 1 1 Kohlenstoffatomen stehen. 

Man erhait diese neuen 4,5-Alkandiyl-2,4-dihydro-3H-1 ,2,4-triazol-3-one der Formel (Ma), wenn man 
Lactimether der Formel (IV) 

H LgH 2 ) n (IV) 



45 



in welcher 

n fur die Zahlen 6 und fur 8 bis 11 steht und 
R fur Ci-CU-Alkyl steht, 
so mit Carbazinsaureestern der Formel (V) 
H 2 N - NH - CO - OR (V) 
in welcher 

R fur Ct-C*-Alkyl steht 

gegebenenfalls in Gegenwart eines Verdunnungsmittels. wie z. B. Ethanol, bei Temperaturen zwischen 20 
55 * C und 10O " C umsetzt. 

Die beim erfindungsgemaflen Verfahren zur Herstellung von Verbindungen der Formel (I) als Ausgangs- 
stoffe zu verwendenden Sulfonylisocyanate sind durch die Formel (III) allgemein definiert 

In Formel (III) hat R 3 vorzugsweise bzw. insbesondere diejenige Bedeutung, die bereits oben im 
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Zusammenhang mit der 8eschreibung der erfindungsgema/ten Verbindungen der Formel (I) vorzugsweise 
bzw. als insbesondere bevorzugt fur R 3 angegeben wurde. 

Als Beispiele fur die Ausgangsstoffe der Formel (III) seien genannt: 
2-Fluor-. 2-Chlor-, 2-Brom-, 2-Methyh 2-Methoxy-, 2-Trifluormethyh 2-Difluor-methoxy-, 2-Trifluormethoxy- P 

5 2-Methylthio-. 2-Ethylthio-. 2-Propylthio-. 2-Methylsulfinyl-. 2-Methylsuifonyh 2-Dimethylaminosulfonyl-, 2- 
DiethylaminosulfonyK 2-(N-Methoxy-N-methyl)-aminosulfonyh 2-Phenyh 2-Phenoxy-. 2-Methoxycarbony(-, 
2- Ethoxycarbonyl-. 2-Propoxycarbonyi- und 2-lsopropoxycarbonyl-phenylsuifonylisocyanat, 2-Fluor-, 2- 
Chlor-, 2-Difiuormethoxy-. 2-Trifiuormethoxy- f 2-Methoxycarbonyi-und 2-Ethoxycarbonyl-benzyisulfonyliso- 
cyanat, 2-Methoxycarbonyi-3-thienyl-sulfonylisocyanat, 4-Methoxycarbonyl-und 4-Ethoxycarbonyl-1 -methyl- 

♦o pyrazol-5-yl-sulfonylisocyanat. 

Die Sulfonylisocyanate der Foreml (III) sind bekannt und/oder konnen nach an sich bekannten Verfahren 
hergestellt werden (vgl. US-P 4 127 405, 4 169 719, 4 371 391; EP-A 7 687, 13 480, 21 641, 23 141, 23 
422, 30 139. 35 893, 44 808, 44 809. 48 143, 51 466, 64 322, 70 041, 173 312). 

Das erfindungsgema/te Verfahren zur Herstellung der neuen Verbindungen der Formel (I) wird vorzugs- 

•5 weise unter Verwendung von Verdunnungsmitteln durchgefuhrt. Als Verdunnungsmittel kommen dabei 
praktisch alle inerten organischen Losungsmittel in Frage. Hierzu gehcren vorzugsweise aliphatische und 
aromatische, gegebenenfalls halcgenierte Kohlenwasserstoffe wie Pentan, Hexan, Heptan, Cyclohexan, 
Petroiether. Benzin, Ligroin, Benzol, Toluol, Xylol, Methylenchlorid, Ethylenchlorid, Chloroform, Tetrachlor- 
kohlenstoff, Chlorbenzol und o-Dichlorbenzol, Ether wie Diethyl- und Dibutylether, Glykoldirnethylether und 

20 Diglykoldimethylether. Tetrahydrofuran und Dioxan, Ketone wie Aceton, Methyl-ethyl-, Methyi-isopropyl- und 
Methyl-isobutyl-keton. Ester wie Essigsauremethylester und -ethylester, Nitrile wie z. B. Acetonitril und 
Propionitril, Amide wie z. B. Dimethylformamid, Dimethylacetamid und N-Methyl-pyrrolidon sowie Dimethyi- 
sulfoxid, Tetramethylensulfon und Hexamethylphosphorsauretriamid. 

Die Reaktionstemperaturen konnen bei dem erfindungsgema/3en Verfahren in einem gro/teren Bereich 

25 variiert werden. Im allgemeinen arbeitet man bei Temperaturen zwischen 0 *C und 150 * C, vorzugsweise 
bei Temperaturen zwischen 10 " C und 80 " C. 

Das erfindungsgematfe Verfahren wird im allgemeinen bei Normaldruck durchgefuhrt. 
Zur Durchfuhrung des erfindungsgemaflen Verfahrens setzt man je Mol Triazolinon der Formel (II) im 
allgemeinen zwischen 1 und 3 Mol, vorzugsweise zwischen 1 und 2 Mol, Sulfonylisocyanat der Formel (III) 

30 ein. 

Die Reaktionskomponenten konnen in beliebiger Reihenfolge zusammengegeben werden. Das Reak- 
tionsgemisch wird bis zum Ende der Umsetzung geruhrt, eingeengt und das im Ruckstand verbleibende 
Rohprodukt mit einem geeigneten Losungsmittel, wie z. B. Diethylether, zur Kristallisation gebracht. Das 
kristallin angefallene Produkt der Formel (I) wird durch Absaugen isoliert 
js Zur Uberfuhrung in Salze werden die Verbindungen der Formel (I) mit geeigneten Salzbildnern, wie z. 
B. Natrium- oder Kalium-hydroxid, -methylat Oder -ethylat, Ammoniak, Isopropylamin, Dibutylamin Oder 
Triethylamin, in geeigneten Verdunnungsmitteln, wie z. B. Wasser, Methanol Oder Ethanol, verruhrt. Die 
Salze konnen dann -gegebenenfalls nach Einengen - als kristalline Produkte isoliert werden. 

Die erfindungsgema/ten Wirkstoffe konnen als Defoliants. Desiccants, Krautabtotungsmittel und insbe- 
sondere als Unkrautvernichtungsmittel verwendet werden. Unter Unkraut im weitesten Sinne sind alle 
Pflanzen zu verstehen, die an Orten aufwachsen, wo sie unerwunscht sind. 

Ob die erfindungsgema/3en Stoffe als totale Oder selektive Herbizide wirken, hangt im wesentlichen von 
der angewendeten Menge ab. 

Die erfindungsgemaCen Wirkstoffe konnen z.B. bei den folgenden Pflanzen verwendet werden: 

45 

Dikotyle Unkrauter der Gattungen: 

Sinapis, Lepidium, Galium, Stellaria, Matricaria, Anthemis, Galinsoga, Chenopodium, Urtica, Senecio, 
50 Amaranthus, Portulaca, Xanthium, Convolvulus, Ipomoea, Polygonum, Sesbania, Ambrosia, Cirsium, Cardu- 
us, Sonchus, Solanum, Rorippa, Rotala, Lindernia, Lamium, Veronica, Abutilon, Emex, Datura, Viola, 
Galeopsis, Papaver, Centaurea. 

Dikotyle Kulturen der Gattungen: 

55 

Gossypium, Glycine, Beta, Daucus, Phaseolus, Pisum, Solanum, Linum, Ipomoea, Vicia, Nicotiana, Lycoper- 
sicon, Arachis, Brassica, Lactuca, Cucumis, Cucurbita. 
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Monokotyle Unkrauter der Gattungen: 

Echinochloa, Setaria, Panicum, Digitaria, Phleum, Poa, Festuca, Eleusine, Brachiaria, Lolium, Bromus, 
Avena, Cyperus, Sorghum, Agropyron, Cynodon, Monochoria, Fimbristylis, Sagittaria, Eleocharis, Scirpus, 
5 Paspalum, Ischaemum, Sphenoclea, Dactyloctenium, Agrostis, Alopecurus, Apera. 

Monokotyle Kulturen der Gattungen: 

Oryza, Zea, Triticum, Hordeum, Avena, Secale, Sorghum, Panicum, Saccharum, Ananas, Asparagus, Allium. 
w Die Verwendung der erfindungsgemaflen Wirkstoffe ist jedoch keineswegs auf diese Gattungen be- 

schrankt, sondern erstreckt sich in gleicher Weise auch auf andere Pflanzen. 

Oie Verbindungen eignen sich in Abhangigkeit von der Konzentration zur Totalunkrautbekampfung z.B. 

auf Industrie- und Gleisanlagen und auf Wegen und Platzen mit und ohne Baumbewuchs, Ebenso kdnnen 

die Verbindungen zur Unkrautbekampfung in Dauerkuituren, z.B. Forst, Ziergeholz-, Obst-. Wein-, Citrus-, 
75 Nufl-, Bananen-, Kaffee-, Tee-, Gummi-, Olpalm-, Kakao-, Beerenfrucht- und Hopfenanlagen und zur 

selektiven Unkrautbekampfung in einjahrigen Kulturen eingesetzt werden. 

Die erfindungsgemaflen Wirkstoffe eignen sich zur selektiven Bekampfung monokotyler und dikotyler 

Unkrauter in monokotylen Kulturen im Voraufiauf- und im Nachauflauf-Verfahren. Sie sind bei praktisch 

gleich guter Vertrag lichkeit fur Gerste gegen Unkrauter deutlich wirksamer als z. B. Isocarbamid. 
20 Einige der erfindungsgematfen Verbindungen zeigen auch fungizide Wirkung, z. B. gegen Pyricularia 

oryzae an Reis. 

Die Wirkstoffe kdnnen in die ublichen Formuiierungen uberfuhrt werden, wie Losungen, Emulsionen, 
Spritzpulver, Suspensionen. Pulver, Staubemittel, Pasten, losliche Pulver, Granulate, Suspensions- 
Emulsions-Konzentrate, Wirkstoff-impragnierte Natur- und synthetische Stoffe sowie Feinstverkapselungen 
25 in polymeren Stoffen. 

Diese Formuiierungen werden in bekannter Weise hergestellt, z. 3. durch Vermischen der Wirkstoffe 
mit Streckmitteln, also flussigen Losungsmitteln und/oder festen Tragerstoffen, gegebenenfalls unter Ver- 
wendung von oberflachenaktiven Mitteln, also Emulgiermitteln und/oder Dispergiermitteln und/oder schaum- 
erzeugenden Mitteln. 

30 Im Falle der Benutzung yon Wasser als Streckmittel konnen z.B. auch organische Ldsungsmittel als 
Hilfslosungsmittel verwendet werden. Als flussige Ldsungsmittel kommen in wesentlichen in Frage: Aroma- 
ten, wie Xylol, Toluol, oder Alkyinaphthaline, chlorierte Aromaten und chlorierte aliphatische Kohlenwasser- 
stoffe, wie Chlorbenzoie, Chlorethylene bder Ivlethylenchiorid, aliphatische Kohlenwasserstoffe, wie Cyclohe- 
xan Oder Paraffine, z.B. Erdolfraktionen, mineralische und pflanzliche Ole, Alkohole, wie Butanoi oder Glykol 

35 sowie deren Ether und Ester, Ketone wie Aceton, Methylethylketon, Methylisobutylketon oder Cyclohexan- 
on, stark polare Ldsungsmittel, wie Dimethylformamid und Dimethylsulfoxid, sowie Wasser. 

Als feste Tragerstoffe kommen in Frage: 
z.B. Ammoniumsalze und naturliche Gesteinsmehle, wie Kaoline, Tonerden, Talkum, Kreide, Quarz, Attapul- 
git, Montmorillonit oder Diatomeenerde und synthetische Gesteinsmehle, wie hochdisperse Kieselsaure, 

40 Aluminiumoxid und Silikate, als feste Tragerstoffe fur Granulate kommen in Frage: z.B. gebrochene und 
fraktionierte naturliche Gesteine wie Calcit. Marmor, Bims, Sepiolith, Dolomit sowie synthetische Granulate 
aus anorganischen und organischen Mehlen sowie Granulate aus organischem Material wie Sagemehl, 
Kokosnuflschalen, Maiskolben und Tabakstengeln; als Emulgier- und/oder schaumerzeugende Mittel kom- 
men in Frage: z.B. nichtionogene und anionische Emulgatoren, wie Polyoxyethylen-Fettsaure-Ester, 

45 Polyoxyethylen-Fettalkohol-Ether, z.B. Alkylaryl-polyglykolether, Alkylsulfonate, Alkylsulfate, Arylsulfonate 
sowie Eiwei/3hydrolysate; als Dispergiermittel kommen in Frage: z.B. Lignin-Sulfitablaugen und Methylcellu- 
lose. 

Es kdnnen in den Formuiierungen Haftmittel wie Carboxymethylcellulose, naturliche und synthetische 
pulvrige, kornige oder latexformige Polymere verwendet werden, wie Gummiarabicum, Polyvinyialkohol, 
so Polyvinylacetat. sowie naturliche Phospholipide, wie Kephaline und Lecithine und synthetische Phospholipi- 
de Weitere. Additive konnen mineralische und vegetabile Ole sein. 

Es konnen Farbstoffe wie anorganische Pigmente, z.B. Eisenoxid, Titanoxid. Ferrocyanblau und organi- 
sche Farbstoffe. wie Alizarin-. Azo- und Metal Iphthalocyaninfarbstoffe und Spurennahrstoffe wie Salze von 
Eisen. Mangan, Bor. Kupfer, Kobalt, Molybdan und Zink verwendet werden. 
55 Die Formuiierungen enthalten im allgemeinen zwischen 0,1 und 95 Gewichtsprozent Wirkstoff. vorzugs- 
weise zwischen 0,5 und 90 %. 

Die erfindungsgemaflen Wirkstoffe konnen als solche oder in ihren Formuiierungen auch in Mischung 
mit bekannten Herbiziden zur Unkrautbekampfung Verwendung finden, wobei Fertigformulierungen Oder 
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Tankmischungen moglich sind. 

Fur die Mischungen kommen bekannte Herbizide wie z.B. 1-Amino-6-ethyithio-3-(2,2-dimethylpropyl)- 
1 .3,5-triazin2.40 H,3H)-dion (AMETHYOtONE) Oder N-(2-BenzthiazolyO-N,N'-dimethyl-harnstoff 
(METABENZTHIAZURON) zur Unkrautbekampfung in Getreide; 4-Amino-3-methy!-6-phenyl-1 Z^triazin-S- 

5 (4H)-on (METAMITRON) zur Unkrautbekampfung in Zuckerruben und 4-Amino-6-(1 .1-dimethy(ethyl)-3- 
methylthio-1,2.4-triazin-5(4H)-on (METRIBUZIN) zur Unkrautbekampfung in Sojabohnen, in Frage; ferner 
auch 2.4-Dichlorphenoxyessigsaure (2,4-D); 4-(2,4-Dichlorphenoxy)-buttersaure (2,4-OB); 2,4-Dichlorphenox- 
ypropionsaure (2.4-DP); 5-(2-Chlor-4-trifluormethyl-phenoxy)-2-nitrobenzoesaure (ACIFLUORFEN); 
Chloressigsaure-N-(methoxyme{hyl)-2,6-diethy lanilid (ALACHLOR); Methyi-2,2-dimethyl- 4,6-dioxo-5-[1 -(2- 

<o propenyloxyamino)-butyliden]-cyclohexancarboxylat (ALLOXYDIM); 2-Chlor-4-ethylamino-6-isopropylamino- 
1.3.5-triazin (ATRAZ1N); 2-([[[[(4,6-Dimethoxypyrimidin-2-ylK^ 

zoesauremethylester (BENSULFURON); 3-lsopropyl-2. 1 .3-benzothiadiazin-4-on-2,2-dioxid (BENTAZON); 
Methyl-5-(2,4-dichlorphenoxy)-2-nitrobenzoat (BIFENOX); 3,5-Dibrom-4-hydroxy-benzonitril (BROMOXYNIL); 
N-(Butoxymethyl)-2-chlor-N-(2.6-diethylphenyl)-acetamid (BUTACHLOR); Ethyl-2-{[(4-chlor-6-methoxyr2-py- 

rs rimidinyl)-aminocarbonyl]-aminosulfonyl}-benzoat (CHLORIMURON); 2-Chlor-N-{[(4-methoxy-6-methyl- 
l.3.5-triazin-2-yl)-amino]-carbonyl}-benzolsuifonamid (CHLORSULFURON); N,N-Dimethyl-N'-(3-chlor-4-me- 
thylphenyl)-harnstoff (CHLORTOLURON); 2-Chlor-4-ethylamino-6-(3-cyanopropylamino)-1 ,3.5-triazin 
(CYANAZIN); 2-[4-(2,4-Dichlorphenoxy)-phenoxy]-propionsaure, deren Methyl- Oder deren Ethylester 
(DICLOFOP); 4-Amino-6-t-buty!-3-ethylthio-1 ,2,4-triazin-5(4H)-on (ETHIOZIN); 2-{4-[(6-Chlor-2-benzoxazo- 

20 lyl)-oxy]-phenoxy}-propansaure. deren Methyl-oder deren Ethylester (FENOXAPROP); 2-[4-(5- 
Trifluormethyl-2-pyridyloxy)-phenoxy]-propansaure Oder deren Butyiester (FLUAZIFOP); [(4-Amino-3,5- 
dichlor-6-fluor-2-pyridinyl)-oxy]-essigsaure bzw. deren 1-Methylheptylester (FLUROXYPYR); 5-(2-Chlor-4- 
tnfluormethyl-phenoxy)-N-methylsulfonyl-2-nitrobenzamid (FOMESAFEN); N-Phosphonomethyl-glycin 
(GLYPHOSATE); 2-{4-[(3-Chlor-5-(trif!uormethyl)-2-pyridinyl)-oxy]-phenoxy}-propansaure bzw. deren Ethyte- 

25 ster (HALOXYFOP); Methyl-2-[4 l 5-dihydro-4-methyl-4-(1-methylethyl)-5-oxo-1H-imidazol-2-yl]- 4(5)-methyl- 
benzoat (IMAZAMETHABENZ); 2-[5-Methyl-5-(1-methylethyl)-4-oxo-2-imidazolin-2-yl]-3-chinolincarbonsaure 
(IMAZAQUIN); 2-[4,5-Dihydro-4-methyl-4-isopropyl-5<>xo-(l 

(IMAZETHAPYR); 3,5-Diiod-4-hydroxybenzonitril (IOXYNIL); N,N-Dimethyl-N'-(4-isopropylphenyi)-harnstoff 
(ISOPROTURON); (2-Ethoxy-1 -methyl-2-oxo-ethyl)-5-[2-chlor-4-(trifluormethyl)-phenoxy]-2-nitrobenzoat 

jo (LACTOFEN); (2-Methyl-4«chlorphenoxy)-essigsaure (MCPA); (4-Chlor-2-methylphenoxy)-propionsaure 
(MCPP); N-Methyl-2-(1.3-benzthiazol-2-yloxy)-acetanilid (MEFENACET); 2-Chlor-N-(2,6-dimethylphenyl)-N-[- 
(iH)-pyrazol-1-yl-methyl]-acetamid (METAZACHLOR); 2-Ethyl-6-methyl-N-(1-methyl;2-methoxyethyl)-chlora- 
cetanilid (METOLACHLOR); 2-{[[((4-Methoxy-6-methyl-1 t 3,5-triazin-2-yl)-amino)-carbonyl]-amino]- 
sulfonyl}-benzoesaure Oder deren Methylester (METSULFURON); 1 -(3-Trifluormethyl-phenyl)-4- 

35 methylamino-5-chlor-6-pyridazon (NORFLURAZON); (2-Chlor-4-trifluormethylphenyl)-(3-ethoxy-4-nitro-phe- 
ny i). ether (OXYFLUORFEN); N-(1 -EthylpropylK3,4-dimethyl-2.6<iinitroanilin (PENDIMETHALIN); 3- 
(Methoxycarbonylaminophenyl)-N-(3'-methylphenyl)-carbamat (PHENMEDIPHAM); a-Chlor-2',6'-diethyl-N- 
(2-propoxyethyl)-acetanilid (PRETILACHLOR); 2-[1-(Ethoxamino)-butyliden]-5-(2-ethylthiopropyl)-l ,3-cycloh- 
exadion (SETHOXYDIM); 4-Ethylamino-2-t-butylamino-6-methylthio-s-triazin (TERBUTRYNE); 3-[[[[(4- 

4Q Methoxy-6-methyM,3,5-triazin-2-ylH 

(THIAMETURON); 2,6-Dinitro-4-trifluormethyl-N,N-dipropylanilin (TRIFLURALIN) und 2-[4-(6-Chlor-2-chono- 
xalinyioxy)-phenoxy]-propionsaure-ethylester T Einige Mischungen zeigen uberraschenderweise auch syner- 
gistische Wirkung. 

Auch eine Mischung mit anderen bekannten Wirkstoffen, wie Fungiziden, Insektiziden, Akariziden. 
45 Nematiziden, Schutzstoffen gegen Vogelfra/3, Pflanzennahrstoffen und Bodenstrukturverbesserungsmitteln 
ist moglich. 

Die Wirkstoffe konnen als soiche, in Form ihrer Formulierungen oder den daraus durch weiteres 
Verdunnen bereiteten Anwendungsformen, wie gebrauchsfertige Losungen, Suspensionen, Emuisionen, 
Pulver, Pasten und Granulate angewandt werden. Die Anwendung geschieht in ublicher Weise, z.B. durch 
so Gieflen, Spritzen, Spruhen, Streuen. 

Die erfindungsgema/ten Wirkstoffe konnen sowohl vor als auch nach dem Auflaufen der Pflanzen 
appliziert werden. 

Sie konnen auch vor der Saat in den Boden eingearbeitet werden. 

Die angewandte Wirkstoffmenge kann in einem grofleren Bereich schwanken. Sie hangt im wesentli- 
55 chen von der Art des gewunschten Effektos ab. Im allgemeinen liegen die Aufwandmengen zwischen 0,01 
und 15 kg Wirkstoff pro Hektar Bodenflache, vorzugsw ise zwischen 0,05 und 10 kg pro ha. 

Die Herstellung und die Verwendung der erfindungsgemaflen Wirkstoffe gent aus den nachfolgenden 
Beispielen hervor. 
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Herstellungsbeispiele 



Beispiel 1 



5 



W 




Eine Mischung aus 3,8 g (0,03 Mol) 5-Ethyl-4-methyl-2,4-dihydro-3H-1 ,2.4-triazol-3-on, 12 gjCOS Mol) 
is 2-Methoxycarbonv!-phenylsulfonylisocyanat und 50 ml Methylenchlorid wird 20 Stunden bei 20 C geruhrt 
und anschliefiend im Wasserstrahlvakuum eingeengt. Der Ruckstand wird mit Diethylether verrieben und 
das dabei kristallin angefaliene Produkt durch Absaugen isoiiert. 

Man erhalt 6 g (54 % der Theorie) 5-6thyl-4-methyl-2-(2-methoxycarbonyl-phenylsulfonyl-aminocarbo- 
nyl)-2,4-dihydro-3H-1,2,4-triazol-3-on vom Schmelzpunkt 131 C. 
20 Analog Beispiel 1 und entsprechend der allgemeinen Beschreibung des erfindungsgemaflen Herstel- 
lungsverfahrens konnen beispieisweise die in der nachstehenden Tabelle 3 aufgefuhrten Verbindungen der 
Formel (I) hergestellt werden. 
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Tabell 3: Herst 1 lungsbei sp ie 1 e fiir di Verbindungen 
d r Forme 1 (I) 



Beisp • - 



Nr. R P 



1 d2 



Schmel zpunkt 
(° C) 



to 



2 -<CH 2 > 5 - 




COOCH 3 



122 



75 



C 2 H 5 H 



CI 




118 



20 



CI 




172 



25 



5 -<CH 2 ) 5 - 




C00CH 2 C(CH 3 ) 3 



42 



30 



(CH 2 ) 3 - 




COOCH 3 



amorph 



35 



7 -<CH 2 ) 5 - 



CI 




122 



40 



8 -<CH 2 ) 5 - 



H. 




130 



9 CH 3 C 2 H 5 



OCF, 




122 



50 



55 
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Tabelle 3 - Fortsezung 



Be i sp . - 



Nr. E 1 R 



1 =2 



Schme 1 zpunkt 
(°C) 



70 



10 CH 3 CH 2 CH 2 OCH 3 \ N 




C0OCH 3 



amorph 



15 



11 -<-CH 2 ) ll - 




COOCH 3 



131 



20 



12 -<CH 2 ) 5 - 




C0OC 2 H 5 



rf-Wert* 
0, 17 



23 



13 -(CH 2 ) 6 




COOCH3 



rf -Wert* 
0,26 



30 



14 -(CH 2 ) 7 - 




COOCH3 



rf-Wert* 
0 , 28 



35 



15 -(CH 2 ) 4 - 



C00CH- 




142 



40 



16 CH3 C 2 H 5 



Br 




164 



45 



17 C 2 H 5 C 2 H 5 



CI 




172 



50 



55 
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50 



55 



Tabelle 3 - Fortse2ung 



Be i sp . - 



Nr. R F 



1 »2 



Schmel zpunkt 
(° C) 



10 



18 CH 3 C 3 H 7 -n 



CI 




132 



19 



C 2 H 5 C 3 H 7 -n 



CI 




153 



20 



CI 



20 CH(CH 3 ) 2 C 3 H 7 -n C_ 




157 



is 



21 CH 2 C 2 H 5 



CI 



200 



30 



22 ^2^5 



CI 




173 



25 



23 C 2 Hc ^2^5 




C00CH 3 



207 



JO 



24 CH(CH 3 ) 2 CH 3 



CI 




127 



"5 



CI 



25 CH(CH 3 ) 2 CH(CH 3 ) 2 \ 




142 



124 
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Tabelle 3 - Fortsezung 

Nr. R 1 R * 3 ( C) 



29 C 3 H 7 -n CH(CH 3 ) 2 



30 CH(CH 3 ) 2 CH 3 



31 C 3 H 7 -n CH 3 



32 C 3 H 7 -n C 2 H 5 



CI 




26 CH(CH 3 ) 2 C 2 H 5 



27 CH 3 CH(CH 3 ) 2 



28 C 2 H 5 CH(CH 3 ) 2 N 



CI 




CI 




CI 

/ 4 




C00CH 3 




C00CH 3 





C00CH 3 



33 CH(CH 3 ) 2 C 2 H 5 \_/~ 133 



C00CH 3 



112 



250 



255 



165 



180 



187 



125 
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■ 5 



20 



25 



30 



35 



•*0 



45 
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55 



Tabelle 3 - Fortse2ung 

Beisp.- Schme 1 zpunkt 

Nr. R 1 R 2 R (°C) 

COOCH 3 

34 CH 3 C 3 H 7 -n < ^ 225 

COOCH3 



35 C 2 H 5 C 3 H 7 -n \ _/~ 173 

COOCH3 




36 C 3 H 7 -n C 3 H 7 -n <f V" 



COOCH-, 



37 CH(CH 3 ) 2 ^3^7~ r - \ V~ 120 



3 8 CH n CH(CH 3 ) 2 . <f V" 147 



COOCHq 



39 C 2 H 5 CH(CH 3 ) 2 \_y~ 



COOCH- 



4 0 C 3 H 7 -n CH(CH 3 ) 2 <f V" 7 8 




C00CH 3 



C00CH 3 



126 



187 



41 CH(CH 3 ) 2 CH(CH 3 ) 2 { )— 167 
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Tabelle 3 - Fortsezung 

Beisp*- Schmelzpunkt 

CO0CH 3 

42 CH3 C 2 H 5 \/~ 144 



43 CH3 CH3 



44 C 2 H 5 CH 3 



COOCH 3 



COOCH 3 




CO0CH 3 

/ 4 



« 0»2" CM, <^ 



47 -N(CH 3 ) 2 CH 3 



COOCH3 




133 



141 



« <3 «3 <_>- 

COOCH3 



173 



165 



* rf-Werte gemessen durch Dunnschi cht chromaLographie - 
stationare Phase: Kieselgel 60; Laufmittel: Essigsau- 
re /Ethyl acet at /Toluol ( Volumenverhal tnis 1:4:2). 



Ausgangsstoffe der Formel (II) 

50 

Beispiel (11-1) 
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l _J 3 

s N ^ C 2 H 5 

57 g (1 Mol) Methylisocyanat werden bei 20 # C bis 30 ' C unter Ruhren zu einer Mischung aus 50 g (1 
Mol) Hydrazinhydrat und 200 ml Wasser tropfenweise gegeben; das Reaktionsgemisch wird 2 Stunden bei 
70 20 * C bis 30 " C geruhrt und anschlieflend wird das losungsmittel im Wasserstrahlvakuum sorgfaltig 
abdestilliert. 

Das so erhaltene Methylaminocarbcnylhydrazin (H 2 N-NH-CO-NHCH 3 ) - 82,5 g (0,93 Mol) - wird in 800 
ml Methylenchlorid aufgenommen und bei 20 * C bis 30 * C werden unter Ruhren 114 g (0,88 Mol) 
Propionsaureanhydrid tropfenweise dazu gegeben. Das Reaktionsgemisch wird 30 Minuten unter Ruckrlufl 
75 zum Sieden erhitzt und noch 15 Stunden bei 20 *C geruhrt. Das kristallin angefallene Produkt wird durch 
Absaugen isoliert. 

Das so erhaltene N-Methylaminocarbonyl-N'-propionylhydrazin (H5C2-CO-NH-NH-CO-NHCH3) - 114 g 
(0,79 Mol) -wird zu einer auf 90 'C erhitzten Losung von 31,4 g (0,79 Mol) Natrium-hydroxid in 2,4 I 
Wasser gegeben und das Reaktionsgemisch wird 60 Minuten bei 90 " C geruhrt. Dann wird eingeengt, der 
20 Ruckstand mit 300 ml Ethanol/Essigsaureethyiester verruhrt und filtriert. Das Fiitrat wird eingeengt, mit 
Diethyiether verruhn und das hierbei kristallin angefallene Produkt durch Absaugen isoliert. 

Man erhalt 67,4 g (67 % der Theorie) 5-Ethyl-4-methyl-2,4-dihydro-3H«1 ,2,4-triazol-3-on vom Schmelz- 
punkt 86 1 C. 



Beispiel (11-2) 



I 1 < CH 2 ) lt 

N 



Eine Mischung aus 16 g (0,076 Mol) Dodecansaurelactim-0-methylether, 8 g (0,087 Mol) Carbazinsau- 
reethylester und 100 ml Ethanol wird 23 Stunden unter Ruckflu/3 zum Sieden erhitzt. Das beim Abkuhlen 
kristallin angefallene Produkt wird durch Absaugen isoliert. 

Man erhalt 11,1 g (62 % der Theorie) 4 ; 5-Undecan-1 ,1 1-diyl-2.4-dihydro-3H-1 ,2,4-triazol-3-on vom 
40 Schmelzpunkt 163 " C. 

Beispiel (ll-3) 

<<5 




i9H 2 ) 6 



Eine Mischung aus 72 g (0,51 Mol) Oenanthsaurelactim-O-methylether, 26 g (0.55 Mol) Carbazinsaure- 
ethytester und 400 ml Ethanol sowie 150 ml Butanol wird 26 Stunden zum Sieden erhitzt. Die Losung wird 
55 dann auf ein geringes Volumen eingeengt; die dabei angefallenen Kristalle werden durch Filtration 
abgetrennt und mit Ethanol gewaschen. 

Man erhalt 17,1 g (20 % der Theorie) 4,5-Hexan-1,5-diyl-2,4«dihydro-3H-1 ,2,4-triazol-3-on vom 
Schmelzpunkt 114*C. 
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Ausgangsstoffe der Formel (111) 



Beispiel (1(1-1) 




900 g (5,1 Mol) 2-Trifluormethoxy-toluol (2-Methyl-trifluoranisol) werden auf 100 °C erhitzt und bei 
dieser Temperatur werden unter UV-Bestrahlung 180 g (2,54 Mol) Chior eingeleitet. Dann wird SUckstoff 
durchgeblasen und das Reaktionsgemisch wird unter vermindertem Druck fraktioniert destilliert. 

Als Hauptfraktion erhait man 425 g (40 % der Theorie) 2-Trifluormethoxy-benzyichlorid (2-Chlormethyl- 
trifluoranisoi) vom Siedepunkt 110 *C/100 mbar und vom Brechungsinsdex n§ 3 = 1,5450. 

21.0 g (0,1 Mol) 2-Trifluormethoxy-benzylchlorid werden mit einer gesattigten Losung aus 13.9 g (0,11 
Mol) Natriumsulfit in Wasser unter gutem Ruhren 5 Stunden unter Ruckflu/3 erhitzt. Nach dem Abkuhlen 
wird der ausgefallene wei/3e Niederschlag abgesaugt und mit wenig eiskaltem Wasser nachgewaschen. 

Nach Trocknen Goer Phosphorpentoxid werden ^ 26,4 g (95 % der Theorie) 2-Trifluormethoxy- 
benzylsulfonsaure-Natriumsalz vom Schmelzpunkt 115 *C erhalten. 

23,7 g (0,085 Mol) 2-Trifluormethoxy-benzylsulfonsaure-Natriumsalz werden mit 35,5 g (0,17 Mol) 
Phosphorpentachlorid vermischt und ca. 2 Stunden bei 80 ° C - 90 ' C Badtemperatur am Rotationsver- 
dampfer umgeschwenkt. Es wird abgekuhlt und das gebildete Phosphoroxychlorid im Vakuum entfernt. Der 
Ruckstand wird in Methylenchlorid suspendiert und auf Eiswasser gegossen. Die organische Phase wird 
abgetrennt, neutral gewaschen, getrocknet und eingeengt. 

Man erhait 19.0 g (81.4 % der Theorie) 2-Trifluormethoxy-benzylsulfonsaurechlorid als Rohware, das 
fur die folgende Umsetzung zum Suifonamid eine hinreichende Reinheit aufweist. Zur Reinigung kann die 
Rohware in Methylenchlorid aufgenommen und uber Kieselgel gereinigt werden: ng 2 = 1,4854. 

205.9 g (0,75 Mol) 2-Trifluormethoxy-benzylsulfochlorid werden bei 30 * C - 40 "C in 1,5 1 gesattigte 
watfrige Ammoniaklosung eingetragen und 3 Stunden bei 50 * C - 60 ' C nachgeruhrt. Nach dem Abkuhlen 
wird der ausgefallene Niederschlag abgesaugt, mit Wasser neutral gewaschen- und getrocknet. 

Man erhait 136,5 g (71 % der Theorie) 2-Trifluormethoxybenzylsuifonsaureamid vom Schmelzpunkt 127 

' C. 

Eine Mischung aus 8,9 g (0,035 Mol) 2-Trif!uormethoxybenzylsulfonsaureamid, 3,5 g (0,035 Mol) n- 
Butylisocyanat, 0,2 g Diaza-bicyclo-[2,2,2]-octan (DABCO) und 150 ml wasserfreiem Xylol wird auf Ruck- 
flui3temperatur erhitzt und fur zwei Stunden wird ein schwacher Phosgen-Strom durchgeleitet. Es wird noch 
30 Minuten bei Ruckflu/3 nachgeruhrt, dann abgekuhlt, filtriert und eingeengt. Der Ruckstand wird in 
Methylenchlorid aufgenommen und erneut filtriert. Das Filtrat enthalt 2-Trifluormethoxy-benzylsulfonylisocy- 
anat als Rohware im Gemisch mit DABCO und wird als solches fur die Folgeumsetzung weiterverwendet, 
da bei der Destination im Hochvakuum teilweise Zersetzung eintritt 



Anwendungsbeispiele 

Bei den folgenden Anwendungsbeispielen wird das bekannte Herbizid Isocarbamid nachstehender 
Formel als Vergleichssubstanz herangezogen: 

m 

HN^j|^N" C0 " NH " CH 2 CH(CH 3 ) 2 (A) 
O 



I socarbami d 
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Beispiel A 



Pre-emergence-Test 



to 



Losungsmittel: 


5 


Gewichtsteile Aceton 


Emulgator: 


1 


Gewichtsteil Alkylaryipolyglykolether 



Zur Hersteilung einer zweckmafligen Wirkstoffzubereitung vermischt man 1 Gewichtsteil Wirkstoff mit 
der angegebenen Menge Losungsmittel, gibt die angegebene Menge Emulgator zu und verdunnt das 
Konzentrat mit Wasser auf die gewunschte Konzentration. 

Samen der Testpflanzen werden in normalen Boden ausgesat und nach 24 Stunden mit der Wirkstoff- 
zubereitung begossen. Dabei halt man die Wassermenge pro Flacheneinheit zweckma/3igerweise konstant. 
Die Wirkstoffkonzentration in der Zubereitung spielt keine Rolte, entscheidend ist nur die Aufwandmenge 
des Wirkstoffs pro Flacheneinheit Nach drei Wochen wird der Schadigungsgrad der Pflanzen bonitiert in % 
Schadigung im Vergieich zur Entwicklung der unbehandelten Kontrolle. Es bedeuten: 



20 


0 % 




keine Wirkung (wie unbehandelte Kontrolle) 




1 00 % 




totale Vernichtung 



25 



Eine deutliche Uberiegenheit in der Wirksamkeit gegenuber dem Stand der Technik zeigen in diesem 
Test z. B. die Verbindungen gema/3 Herstellungsbeispielen (2), (16), (18), (23). 



30 



Beispiel B 



Post-emergence-Test 



35 



Losungsmittel: 


5 


Gewichtsteile Aceton 


Emulgator: 


1 


Gewichtsteil Alkylaryipolyglykolether 



4Q 



45 



Zur Hersteilung einer zweckma/3igen Wirkstoffzubereitung vermischt man 1 Gewichtsteil Wirkstoff mit 
der angegebenen Menge Losungsmittel, gibt die angegebene Menge Emulgator zu und verdunnt das 
Konzentrat mit Wasser auf die gewunschte Konzentration. 

Mit der Wirkstoffzubereitung spritzt man Testpflanzen, welche eine Hone von 5 - 15 cm haben so, da/3 
die jeweils gewunschten Wirkstoffmengen pro Flacheneinheit ausgebracht werden. Die Konzentration der 
Spritzbruhe wird so gewahlt, da/3 in 2000 I Wasser/ha die jeweils gewunschten Wirkstoffmengen ausge- 
bracht werden. Nach drei Wochen wird der Schadigungsgrad der Pflanzen bonitiert in % Schadigung im 
Vergieich zur Entwicklung der unbehandelten Kontrolle. 

Es bedeuten: 





0 % 




keine Wirkung (wie unbehandelte Kontrolle) 


50 


100 % 




totale Vernichtung 



55 



Eine deutliche Uberiegenheit in der Wirksamkeit gegenuber dem Stand der Technik zeigen in diesem 
Test z. B. die Verbindungen gematf Herstellungsbeispielen (2), (23). 
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Pyricularia-Test (Reis) /systemisch 



to 



15 



Losungsmittel: 


12,5 


Gewichtsteiie Aceton 


Emulgator: 


0.3 


Gewichtsteile Alkylarylpolyglykolether 



Zur Herstellung einer zweckmafligen Wirkstoffzubereitung vermischt man 1 Gewichtsteil Wirkstoff mit 
der angegebenen Menge Losungsmittel und verdunnt das Konzentrat mit Wasser und der angegebenen 
Menge Emulgator auf die gewiinschte Konzentration. 

Zur Prufung auf systemische Eigenschaften werden 40 ml der Wirkstoffzubereitung auf Einheitserde 
gegossen, in der junge Reispflanzen angezogen wurden. 7 Tage nach der Behandlung werden die Pflanzen 
mit einer waflrigen Sporensuspension von Pyricularia oryzae inokuliert. Danach verbleiben die Pflanzen in 
einem Gewachshaus bei einer Temperatur von 25 'C und einer rel. Luftfeuchtigkeit von 100 % b.s zur 
Auswertung. 

4 Tage nach der Inokulation erfolgt die Auswertung des Krankheitsbefalls. 

In diesem Test zeigen die erfindungsgema/Jen Wirkstoffe eine gute fungizide Wirksamkeit. 



20 Anspruche 

1. Sulfonylaminocarbonyltriazolinone der allgemeinen Formel (I) 

O 

R 3 -S0 2 -NH-CO-N^^N-P 1 



25 



( I ) 



30 



in welcher 

R 1 fur Wasserstoff, Hydroxy, Amino oder fur einen gegebenenfalls substituierten Rest aus der Reihe Alkyl, 
Cycloalkyl, Aralkyl, Aryl, Alkoxy. Alkylaminb. Dialkylamino steht. 

R 2 fur Wasserstoff. Hydroxy, Mercapto, Amino Oder fur einen gegebenenfalls substituierten Rest aus der 
35 Reihe Alkyl. Cycloalkyl, Aralkyl, Aryl, Alkoxy, Alkylthio, Alkylamino, Dialkylamino steht. oder 

R 1 und R 2 zusammen fur gegebenenfalls verzweigtes Alkandiyl stehen, und 

r3 fur einen gegebenenfalls substituierten Rest aus der Reihe Alkyl, Aralkyl. Aryl. Heteroaryl steht. 

sowie Salze von Verbindungen der Formel (I). 

2. Verfahren zur Herstellung von Sulfonylaminocarbonyltriazolinonen der allgemeinen Formel (I) gema/3 
40 Anspruch 1 und deren Salzen. dadurch gekennzeichnet. da/3 man Triazolinone der allgemeinen Formel (II) 

O 



45 



HN-^N-R 1 (ID 

I 1 2 

N 



in welcher 

so R 1 und R 2 die in Anspruch 1 angegebenen Bedeutungen haben, 
mit Sulfonylisocyanaten der allgemeinen Formel (III) 
R 3 - SO2 - N = C = O (HI) 
in welcher 

R 3 die in Anspruch 1 angegebene Bedeutung hat, 
55 gegebenenfalls in Gegenwart eines Verdunnungsmitteis umsetzt und gegebenenfalls im Anschlu/3 daran 
Salze nach ubiichen Methoden erzeugt. 

3. Herbizide Mittel. gekennzeichnet durch einen Gehalt an mindestens einem Sulfonylaminocarbonyltna- 
zolinon der Formel (I) gema/5 Anspruch 1. 
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4. Verwendung von Suifonylaminocarbonyltriazolinonen der allgemeinen Formel (I) gema/3 Anspruch 1 
zur Bekampfung von unerwunschtem Pflanzenwachstum. 

5. Fungizide Mittel, gekennzeichnet durch einen Gehalt an mindestens einem Sulfonylaminocarbonyl- 
triazolinon der allgemeinen Formel (I) gema/3 Anspruch 1. 

5 6. Verwendung von Sulfonylaminocarbonyltriazolinonen der allgemeinen Formel (!) gema/3 Anspruch 1 

zur Bekampfung von unerwunschten Mikroorganismen. 

7. Verfahren zur Herstellung von herbiziden und fungiziden Mitteln, dadurch gekennzeichnet, da/3 man 

Sulfonylaminocarbonyltriazolinone der allgemeinen Formel (I) gema/3 Anspruch 1 mit Streckmitteln und/oder 

oberflachenaktiven Mitteln vermischt. 
w 8. 4.5-Alkandiyl-2.4-dihydro-3H-1,2,4-triazol-3-one der Formel (ila) 

0 

HN^-^-N-R 1 

rs II (Ha) 

N ^ 

R 2 



20 in weicher 

R' und R 2 zusammen fur Alkandiyl mit 6 und mit 8 bis 1 1 Kohlenstoffatomen stehen. 
9. 4.5-Hexan-l.6-diyl-2,4-dihydro-3H-1,2.4-triazol-3-on der Formel 



25 



H-N^^-N ^ 

(CH 2 ) 6 (II-3) 



30 



gema/3 Anspruch 8. 

10. 4,5-Undecan-1,1l-diyl-2,4-dihydro-3H-l,2,4-triazol-3-on der Formel 



J5 



I | ( CH 2 ) u (I 1-2) 



4Q 



gema/3 Anspruch 8. 



45 



SO 



55 
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